
β一ヒドロキシナ7トエ酸の濃縮度試験成績報告書

1．　試験期間

2　試　料　名

　　構　造　式

昭和55年8月1日～昭和55年11月50日

β一ヒドロキシナフトエ酸（試料撒K－102）

　　　MW＝＝188」8

COOH

OH

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　一1
　　　　　　　モル吸光係数＝5988．7（M・cm）

分子式　C11H803

5　試験方法及び条件

雛矧魚介勧体内…イ瞠物恥一…る

　　49基局第392号』

　ム1　試験装置及び機器

　　　（a）　水系最境調節装置　　流水式

　　　（b）　CBC組立て液体クロマトグラフ

　52　試験条件

　5，2．1　　　丁　工I　m試験

　　　⑥　試験魚

　　　　　　ヒメダカ平均体重a25g、塩化第二水銀検定合格魚品

　　　　　管田端健二用水と廃水　！．4　1297～1505（1972）

こ2，2

　　分散剤

　　　硬化ヒマシ油（HCO－40）

　　分散法

　　　試料寸gに分散剤10gをアセトンに溶解し、ホブト鼠タ

　　　ーラ上でアセトンを留去し、約50℃のイオン交換水で

　　　11とし1000PPm（卿）の原液を調製した。

　　　25士2℃

　　　48時間TLm値　127ppn『（並／V）

　濃縮度試験

　ω　外部消毒：止水状態で10ppm塩酸クロロテトラサイクリン

　　　　　　　　溶液で24時間薬浴を行った。

　〔2）　順　 fヒ：25℃x21日

　　　ガラス製容量1001
　　　　　　　　流水量　5761／日

　　　（原液：希釈水　2皿1：400ml）

　　　コイ　平均体重約259

　　　　　　平均体長約可0α”

（d）溶解法、分散法

　　　義2」①）に同じ

〔b）溶解法、分散剤及び分散法

（c）試験温度

（d）結　　果

＠）外部消毒及び順化

⑩）試験水槽

〔c）試験魚



（e）

（勾

（9）

試験温度

　25±2℃
試験水槽の溶存酸素

　図一イ5，16参照

水槽濃度

設定理由：精度よく定量できる濃度は約7ppm（図一5参照）

　　　　　であり、水分析時の前処理操作にむいて100倍濃

　　　　　縮が可能なこと及び回収車90％から低濃度区の水

　　　　　槽濃度を設定した。

　　　　　高濃度区については低濃度区の10倍とした。

　　　　　　　　7
　　　　　　　　　　　　＝≒　Oj
　　　　　　　　　　90　　　　　・
　　　　　100　×一
　　　　　　　　　可00

　設定値

　　　　　　（単位ppnW／▽）

1二『・一鞭髄鯉ヒヒマシー脳。）1

　　第1濃度区！　　1．o　　i　　　l　o　　　　　　l
　！一　コー一一　1・一一・一・…一一一1
　　第2震度区1巳て！　t。　1
　　　　　．＿．．ユ．　．．一i　　　　．．一一　．1

実測値　表一1　濃縮倍率を求めるための平均濃度（単位PP［n吻）

ム25

薩

　分析試料の前処理

（a）魚体

　　　1試験魚1

　　　　　　　・体重体長全長の測定

　　　　　　　・解剖パサミで細片

　　　　　　膣驚脚・徊

」＿　　　＿＿＿．⊥．　　＿
　　司　Lア世一トリル層1

←無水硫酸ナトリーウム　10O　g

　　（1時間放置），

・濃縮（一50mlまで）

・クリーンアププ

　　　　　　ザ　　　　　　　　　キ
　　（第1カラム　第2カラム　）

匝ム溶出液1
　　　T

　　　l・乾固
　　　I
　　　l・定容（メチルアルコール10皿ユ）
　　　　
置．霜＝＝L＿

L曇以下次頁に続く

一



クリーンアププ条件

　　　　　　　※
　第iカラム

φ2㎝　 ガラス製カラム

充てん剤　　5％含水シリカゲル　59

　　　　　　CE3CN洗浄Na2SO4　　209

上記をアセトニトリルで充てんし試料を負荷しアセトニトリル

ゴ00冠で溶出。　　　溶出液を濃縮乾固しクロロホルム5耀程に溶

　　　　　　　　　　かし次のカラムの試料とする。
　　　　　　※※
第2カラム

　φ2απ　　ガラス製カラム

充てん剤　5％含水シリカゲル　109

　　　　　CH3CN洗浄N碗SO4　　29

上記をク・・ホルムで充てんし試料を負荷する。

溶離条件は次の通り

1frク・・ホルム　　50冠

2fr　1．5％メチルアルコー・ル／クロロホルム　50寵

3fr　1．5％メチルアルコール／クロロホルム　50冠

4fr砺メチルアルコール／ク・・ホルム　60耀

義4フラクションを分取する。

以下次頁につづく

㈲試験水

試験水

・採水［纂墓

一副髪叢

一渡期・

一・ｩ鵜

100諺
1，000冠

　509
5009

a5冠、

1．0冠

　50認、5D冠’

200皿8、　10〔〕”～

・振とう抽出　10分間

。耳P8ロ紙で口過

水層 CH（蜘．層

　・濃縮乾固

　←メチルアルコールで10冠に定容

LC試料

以下次頁につづぐ



五2．4　分析条件

　　　　CB　C組立て液体クロマトグラフ

　　　　カラム　　φ4mm×〔15m　　ステンレス製

　　　　充てん剤　日立ゲル　尋3010

　　　　溶離液　　　2／1000O　N　NaOH含有メチルアルコール

　　　　流速　1．0認／痂

　　　　吸光波長　　290nm

4．　試験結果

　　　　　　　　表門2　濃縮倍率　　5可に補足説明

1W 2W 4W 6W 付図 付表

第一濃度区

ε1．1）1．4） α5以下0．5以下 α5以下α5以下 0，5以下0．5以下 1，5～5 義4，6

第二濃度区

を50）57） 4以下4以下 4以下4以下 4以下4以下 2～4，6 3，5．6

　　　（）参考値

試験結果の表示について

　精度よく定量できる濃度は約7PP皿（図一5参照）である。

　これは魚体重509・最終液量10冠・回収率75％とする
　と魚体中濃度で約　　　　7
　　　　　　　　　　一言五1ppmに相当する6
　　　　　　　　　　75　　30
　　　　　　　　　　　　×』哨
　　　　　　　　　　100　　10

なかS／N＝2とした時の供試物質の検出限界は約1ppm

　（図一5参照）（甘／N』ど2仕蝋で約流nm）であり

　　　　　　　　　　　1
これは魚体中濃度で　　　　　　　≒e4ppmに相当する。
　　　　　　　　　75　　50
　　　　　　　　一　×一　　　　　　　　　10〔｝　　10

従って、ブランク補正後の魚体中濃度がα4pp皿一51ppmの試料にういては

濃縮倍率は参考値として（）で表示し巳4ppm未満の試料については

　　　　　　0．4窮1濃度区　　　　＝α5倍以下
　　　　　　巳8

　　　　　　巳4
跨2濃度区　　　　⇒4倍以下と表示した
　　　　　　α1

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　以　上


